
T>f^ r V WELTORGANISATION FOR GEISTIGES EIGENTUM 

A X Internationales Bilro 

INTERNATIONALE ANMELDUNG VEROFFENTLICHT NACH DEM VERTRAG OBER DIE 
INTERNATIONALE ZUSAMMEN ARBEIT AUF DEM GEBIET DES PATENTWESENS (PCT) 



(51) Internationale Patentklassiflkation 6 
C09K 19/02, 19/38 



Al 



(11) Internationale Veroffentlichungsnummer: WO 98/14528 

9. April 1998 (09.04.98) 



(43) Internationales 

Veroffcntlichungsdatum: 



(21) Internationales Aktenzeichen: 

(22) Internationales Anmeldedatum: 



PCT/EP97/05031 

15. September 1997 
(15.09.97) 



(30) Prioritatsdaten: 

196 40 619.6 



I. Oktober 1996 (01J0.96) 



DE 



(71) Anmclder (fur alle Bestimmungsstaaten ausser US): BASF AK- 

TIENGESELLSCHAFT [DE/DEJ; D-67056 Ludwigshafen 
(DE). 

(72) Erfinder; und 

(75) Erfinder/Anmelder (nur fur US): S IEM ENS ME YER , Karl 
[DE/DE]; Erich-Heckel-Strasse t, D-67227 Frankenthal 
(DE). SCHUHMACHER, Peter [DE/DE]; Waldparkdamm 
6, D-68163 Mannheim (DE). BROCHER, Markus [DE/DE]; 
Goethestrasse 7, D-57250 Nethpen (DE). KUCKERTZ, 
Christian [DE/DE]; Keltelerweg 2, D-57462 Olpe (DE). 
M OR MANN, Werner [DE/DE]; Adolf-Reichwein-Strasse 
2, D-57068 Siegen (DE). 

(74) Gemeinsamer Vertreter: BASF AKTIENGESELLSCHAFT; 
D-67056 Ludwigshafen (DE). 



(81) Bestimmungsstaaten: AL, AM, AU, AZ, BG, BR, BY, CA, 
CN, CZ, GE, HU, IL, JP, KG, KR, KZ, LT ( LV, MD, MX, 
NO, NZ, PL, RO, RU, SG, SI, SK, TJ, TM, TR, UA, US, 
eurasisches Patent (AM, AZ, BY, KG, KZ, MD, RU, TJ, 
TM), europaisches Patent (AT, BE, CH, DE, DK, ES, FI, 
FR, GB, GR, IE, IT, LU. MC, NL, PT, SE). 



Veroffentlicht 

Mii internationalem Recherchenbericht. 



(54) Title: FLAT ELEMENT WITH A CHOLESTERIC LIQUID CRYSTAL STRUCTURE 
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(57) Abstract 

The invention relates to a flat object having a cross-linked cholesteric liquid crystal structure obtained through thermal hardening. 
According to the invention, said flat elements are suitable for, e.g. decorative coatings, production of safety characteristics, pigmentary 
particles, polarizers, color filters and IR reflectors. 



(57) Zusammenfassung 

Durch thermische Hartung erhalttiche, vernetzte cholesterische fliissigkristalline Ordnungsstruktur aufweisende Flachengebilde. Die 
erfindungsgemaBen FHachengebilde eignen sich z.B. ftir dekorative Beschichtungen, zur Herstellung von Sicherheitsmerkmalen, pigmentaren 
Teilchen, Polarisatoren, Farbfiltern und IR-Reflektoren. 
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Flachengebilde mit cholesterisch, f lussigkristalliner Ordnungs- 
struktur 

5 Beschreibung 

Wie fur formani so trope Medien bekannt, konnen beim Erwarmen 

f lussigkristalline Phasen, sogenannte Mesophasen, auftreten. Die 

einzelnen Phasen unterscheiden sich durch die raumliche Anordnung 

10 der Molekul schwerpunkte einerseits sowie durch die Molekulanord- 
nung hinsichtlich der Langsachsen andererseits (G.W. Gray, 
P. A. Winsor, Liquid Crystals and Plastic Crystals, Ellis Horwood 
Limited, Chichester 1974), Die nematisch f lussigkristalline Phase 
zeichnet sich dadurch aus, daB lediglich eine Orientierungsf ern- 

15 ordnung durch Parallellagerung der Molekul langsachsen existiert. 
Unter der Voraussetzung , da3 die die nematische Phase aufbauenden 
Molekule chiral sind, entsteht eine sogenannte cholesterische 
Phase, bei der die Langsachsen der Molekule eine zu ihnen senk- 
rechte, helixartige Uberstruktur ausbilden (H. Baessler, Fest- 

20 korperprobleme il, 1971) . Der chirale Molekul teil kann sowohl 
im f liissigkristallinen Molekul selbst vorhanden sein als auch 
als Dotierstoff zur nematischen Phase gegeben werden, wobei die 
cholesterische Phase induziert wird. Dieses Phanomen wurde zuerst 
an Cholesterolderivaten untersucht (z.B. H . Baessler, M.M. Labes, 

25 J. Chem. Phys., £2, 631 (1970); H . Baessler, T.M. Laronge, 
M.M. Labes, J. Chem. Phys. . 5; 799 (1969); H . Finkelmann, 
H . Stegemeyer, Z. Naturf orschg. 2 8a , 799 (1973); H. Stegemeyer, 
K.J. Mainusch, Naturwiss., 599 (1971), H. Finkelmann, 

H. Stegemeyer, Ber. Bunsenges. Phys. Chem. 7jl, 869 (1974)). 

30 

Die cholesterische Phase hat bemerkenswerte optische Eigen- 
schaften: eine hohe optische Rotation sowie einen ausgepragten 
Zirkulardichroismus, der durch Selektivref lexion von zirkular 
polarisiertem Licht innerhalb der cholesterischen Schicht ent - 

35 steht. Die je nach Blickwinkel unterschiedlich erscheinenden 
Farben sind abhangig von der Ganghohe der helixartigen Uber- 
struktur, die ihrerseits vom Verdrillungsvermogen der chiralen 
Komponente abhangt . Dabei kann insbesondere durch Anderung der 
Konzentration eines chiralen Dotierstoff es die Ganghohe und damit 

40 der Wellenlangenbereich des selektiv ref lektierten Lichtes einer 
cholesterischen Schicht variiert werden. Solche cholesterischen 
Systeme bieten fur eine praktische Anwendung interessante Mog- 
lichkeiten. So kann durch Einbau chiraler Molekul teile in meso- 
gene Acrylsaureester und Orientierung in der cholesterischen 

45 Phase, z.B. nach der Photovernetzung, ein stabiles, farbiges 
Netzwerk hergestellt werden, dessen Konzentration an chiraler 
Komponente dann aber nicht mehr verandert werden kann (G. Galli, 
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M. Laus, A. Angelon, Makromoi. Chemie, 187 . 289 (1986)}. Durch 
Zumischen von nichtvernet2baren chiralen Verbindungen zu nemati- 
schen Acrylsaureestern kann durch Photovernetzung ein farbiges 
Polymer hergestellt werden, welches noch hohe Anteile loslicher 
5 Komponenten enthalt (I. Heyndricks, D.J. Broer, Mol . Cryst. Liq. 
Cryst. 203 , 113 (1991)). Weiterhin kann durch statist ische Hydro- 
silylierung von Gemischen aus Cholesteroiderivaten und acrylat- 
haltigen Mesogenen mit definierten zyklischen Siloxanen und 
anschliefiende Photopolymerisation ein cholesterisches Net2werk 

10 gewonnen werden, bei dem die chirale Komponente einen Anteil von 
bis zu 50 % an dem eingesetzten Material haben kann; diese Poly- 
merisate enthalten jedoch noch deutliche Mengen loslicher Anteile 
(F.H. Kreuzer, R. Maurer, Ch. Muller-Rees, J. Stohrer, Vortrag 
Nr. 7, 22. Freiburger Arbeitstagung Flussigkristalle , Freiburg, 

15 1993) . 

In der Anmeldung DE-OS-35 35 547 wird ein Verfahren beschrieben, 
bei dem eine Mischung cholesterolhal tiger Monoacrylate iiber eine 
Photovernetzung zu cholesterischen Schichten verarbeitet werden 
20 kann. Allerdings betragt der Gesamtanteil der chiralen Komponente 
in der Mischung ca, 94 %. Als reines Seitenkettenpolymer ist ein 
solches Material zwar mechanisch nicht sehr stabil, eine Erhohung 
der Stabilitat kann aber durch hochvernetzende Verdiinnungsmi ttel 
erreicht werden. 

25 

Neben oben beschriebenen nematischen und cholesterischen Netz- 
werken sind auch smektische Netzwerke bekannt, welche insbeson- 
dere durch Photopolymerisation/Photovernetzung von smektisch 
f lussigkristallinen Materialien in der smektisch f liissigkr is tal - 

30 linen Phase hergestellt werden. Die hierfur verwendeten Materia- 
lien sind in der Regel symmetrische, f liissigkris tal line Bisacry- 
late, wie sie z.B. D.J. Broer und R.A.M. Hikmet, Makromol. Chem., 
190 . 3201-3215 (1989) beschrieben haben, Diese Materialien weisen 
aber sehr hohe Klartemperaturen von > 120°C auf , so dafi die Gefahr 

35 einer thermischen Polymerisation gegeben ist. Durch Zumischen 
chiraler Materialien konnen beim Vorliegen einer S c -Phase piezo- 
elektrische Eigenschaf ten erzielt werden (R.A.M. Hikmet, Macro- 
molecules 2j>, S. 5759, 1992). 

40 Aus der Verof f entlichung von K. Korner und C.K. Ober in Polymer 
Materials, Science and Engineering, 7_3, 456 -457 (1995), sind z.B. 
f liissigkristalline Cyanate bekannt, die thermisch hartbar sind. 
Weiterhin sind aus Progress in Polymer Sciene, Ui, 899-94 5 
(1993), Autoren E.E. Barclay und C.K. Ober, ebenfalls entspre- 

45 chende f lussigkristalline Verbindungen bekannt , die als reaktive 
Gruppen Epoxide auf weisen. 
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Thermisch vernetzbare cholesterisch £ liissigkristall ine Systeme 
sind bisher nicht beschrieben worden. 

Die Erfindung betrifft nun durch thermische Hartung erhaltliche, 
5 vernetzte cholesterisch f liissigkristalline Ordnungsstruktur auf - 
weisende Flachengebilde . 

Die erf indungsgemaSen Flachengebilde haben eine Uberstruktur wie 
sie cholesterische Flussigkristalle aufweisen. Die Uberstruktur 
10 ist entweder schon vor der Vernetzung vorhanden oder sie biidet 
sich wahrend der Vernetzung aus. Sie wird erzeugt 

a) aus chiral-nematischen f liissigkristallinen Verbindungen, 

15 b) aus einer nematischen und einer chiralen f liissigkristallinen 
Verb in dung, 

c) aus einer nematisch f liissigkristallinen und einer chiralen 
nicht f liissigkristallinen Verbindung oder 



d) aus einer nicht nematischen aber bei der thermischen Hartung 
in eine nematisch f liissigkris talline Struktur ubergehenden 
Verbindung und einer chiralen Verbindung. 

25 Als chirale Verbindungen eignen sich dabei z.B. die in der deut* 
schen Patentanmeldung P 19520660.6 beschriebenen Verbindungen, 
von denen die gema6 Anspruch 5 hervorzuheben sind. Es handelt 
sich dabei urn Verbindungen der allgemeinen Struktur 



30 



(Z-Yi-A-Y^M-Y 3 ):, X 



I 



in der die Variablen folgende Bedeutung haben: 



35 



A Spacer, 

M mesogene Gruppen, 

Y 1 , Y 2 ' Y 3 chemische Bindungen oder die Gruppierungen -O- ; -S-; 



-CO-O-; -0-CO-; -0-C0-0-; -CO-N(R)- oder -N(R)-CO-, 



R Wasserstoff oder C!-C4-Alkylgruppen, 

X ein Rest der Formel 



40 



45 
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O 




0 i ' o 



10 






15 n 

Z 



20 



2 bis € und 

a) mindestens einmal ein Rest mit einer Isocyanat-, 
Isothiocyanat - , Cyanat-, Thiiran-, Aziridin-, 
Carboxyl-, Hydroxy- Oder Aminogruppe und 

b) die ubrigen Reste Wasserstoff oder nicht - reakt ive 
Reste sind, wobei die Reste 



L unabhangig voneinander fur Ci-C^-Alkyl Oder -Alkoxy, Ha- 

logen, -CO-OR, -O-CO-R, -CO-NH-R oder -NH-CO-R stehen una 

25 die Reste Z, Y 1 , Y 2 , Y 3 , A und M, da sie n-mal in I enthalten 
sind, gleich oder verschieden sein konnen. 

Einzelne chirale Verbindungen sind z.B.: 



30 



35 



II 



40 




o 7* • -oco 

H--M--H 

R ~A t-f A/° 

o 





w // 



45 
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III 



w // 




H- - ) ( - - H 



oc 



CO 

II 

o 




w // 



10 



25 



IV 




Oder 



15 



20 




wobei R OH, OCN, ONC Oder OCH 2 - 



A 



ISt , 



Die gema3 a) bis c) notwendigen nematischen Verbindungen .mussen 
30 aus der Vielzahl der bekannten thermisch vernetzbaren Strukturen 
ausgewahlt werden, wobei folgende Gesichtspunkte zu berucksichti ■ 
gen sind: 



1. Die nematische f liissigkristallinen Verbindungen sollten eine 
3 5 gemigend grofle Phasenbrei te aufweisen . 

2. Die Mischbarkeit mit chiralen Komponenten gemaB b) und c) muB 
gewahrleis tet sein. 

40 3. Eine gute Mischbarkeit mit anderen thermisch vernetzbaren 

Fliissigkristallen ist zur Absenkung der Kristallisationstem- 
peratur bzw. Erhohung des Klarpunktes wunschenswert. 

4. Die Temperatur, bei der die Hartung vorgenommen wird, sollte 
45 moglichst niedrig liegen, giinstig ist der Bereich zwischen 80 

und 200°C, vorzugsweise 80 bis 130°C. 
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Folgende Verbindungen, die diese Kriterien weitgehend erfuilen, 
seinen beispielhaft genannt: 




10 



B 





15 c NC0 / /W°-\\ //-° CN 





25 



30 



NCO— 





o 

o 

w // 




w // 



OCN 




OCN 



Die Kombination der Verbindungen A und B ermoglicht eine Absen- 
kung der Schroelzpunkte im Vergleich zur Verwendung der Einzel- 
35 komponenten. Gleiches gilt fur die Komponenten C und D. Zur Har- 
tung der Komponenten A und B werden wie bekannt Amine verwendet, 
die in stochiometrischer Menge zugesetzt werden. Es ist dabei von 
Vorteil, strukturahnliche Amine, bevorzugt Diamine, wie bei- 
spielsweise 

40 



45 
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Oder 



0 



5 

H H 




10 

zu verwenden. 

Da die Aminkomponente in der Regel nicht f lussigkristallin ist, 
mufi das Gesamtsystem so aufeinander abgestimmt werden, da6 bei 
15 der Hartung ein f lussigkris tallines System entsteht oder erhalten 
bleibt . 

Einzelheiten der Zusammensetzung solcher Systeme konnen den Bei- 
spielen entnommen werden, in denen sich Angaben uber Teile und 
20 Prozente, sofern nicht anders vermerkt, auf das Gewicht beziehen. 

Cyanate und Isocyanate benotigen im Gegensatz zu den Epoxiden 
keine zusatzlichen Komponenten zur Hartung. 

25 Die erf indungsgemaBen Flachengebilde eignen sich z.B. fur dekora- 
tive Beschichtungen, zur Herstellung von Sicherhei tsmerkmalen, 
pigmentaren Teilchen, Polar isatoren , Farbfiltern und IR-Reflekto- 
ren. 

30 Die Ausgangsprodukte fur die erf indungsgemaBen Flachengebilde 
werden zweckmaBigerweise unter Kuhlung und vorzugsweise in gelo- 
ster Form bis zur Homogenitat gemischt und anschlieSend vom 
Losungsmittel befreit. Um jede vorzeitige Polymerisation auszu- 
schlieflen, kann die Entfernung des oder der Losemittel durch 

35 Gef riertrocknung angebracht sein. Die Bedingungen fur Mischung 
und Trocknung sind systemabhangig und mussen entsprechend gewahlt 
werden . 

Geeignete Losemittel sollten leichtf liissig sein und mussen ein 
40 gutes Losevermogen fur die Komponenten aufweisen. 

Beispielsweise konnen Ketone, Lactone, Ester, Ether, Kohlenwas- 
serstoffe oder Halogenkohlenwasserstof f e wie Aceton, Methylethyl- 
keton, Butyrolacton, Essigsaure-methyl - , -ethyl- oder -butyl - 
45 ester, Diethyle ther , Dioxan, Tetrahydrof uran, Methyl - 1 -butyl - 
ether, Toluol, Methylenchlor id oder Chloroform genannt werden. 



♦ 
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Das Mischungsverhal tnis nematische Komponente {potentiell nema - 
tische Komponente) /chirale Komponente richtet sich nach dem ge- 
planten Verwendungszweck der erf indungsgemaSen Flachengebi lde . 
Insbesondere die Farbe wird durch den chiralen Anteil bestimmc, 
5 da sie von der Komponente selbst und deren helical twisting power 
bestimmt wird. In den Beispielen sind entsprechende Angaben ent- 
hal ten . 

Allgemeine Arbei tsvorschrif t zur Herstellung der Mischungen 

10 

Zur Darstellung der Mischungen werden die einzelnen Komponenten 
in einem fur die Gef riertrocknung geeigneten Losungsmi ttel , hier 
bevorzugt Dioxan, gelost. Die Konzentrationen der Monomeren be- 
tragen zwischen 0,005 bis 0,01 mol/1. Aus diesen S tammlosungen 
15 werden je nach der gewvinschten Zusammensetzung die entsprechenden 
Volumenteile gemischt, schockgef roste t und anschlieflend gefrier- 
getrocknet . 

Beispiele 

20 

a) Niedrig schmelzende f lussigkr istal line Mischungen, die ther- 
misch vernetzbar sind aus den Komponenten A und B: 



Tabelle 1 



30 



Zu sammense t zung 


Schmelz temperatur 


Klar temperatur 


[Mol-% A] 


[Mol-% B] 


[°C] 


[°C] 


0 


100 


130 


212 


30 


70 


116 


180 


50 


50 


75 


152 


60 


40 


85 


140 


70 


30 


90 


135 


80 


20 


96 


120 


90 


10 


104 


110 


100 


0 


106 


90 



wie aus der Tabelle ersichtlich, kann durch Herstellung von 
40 Mischungen die Schmelz temperatur deutlich abgesenkt werden. 

Es ist jedoch sinnvoll, die Mischungen iiber Losung herzustel- 
len. Ineinanderschmelzen, der iibliche ProzeB zur Mischungs- 
herstellung, kann zur vorzeitigen Verne t zung fiihren und ist 
damit nicht geeignet. 



45 
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b) EinfluS von 4 , 4 ' - Diaminophenylbenzoa t (1) 

Fur die Experiments werden Mischungen aus A und B verwendet, 
die so mit 1 versetzt werden, da3 aquimolare. Verhal tnisse der 
5 reaktiven Gruppen erhalten werden. Die Mischungen werden auch 

uber Losung hergestellt. Zur Bestimmung der Daten werden die 
Mischungen im Mikroskop mit einer Heizrate von 10°C/min auf - 
geheizt und das mikroskopische Bild beobachtet. Die Schmelz- 
und Glastemperaturen werden aus DSC * Unt er suchungen (differen- 
10 tial scanning calorimetry) erhalten. 



Tabelle 2 



15 



25 



Zl 

[Gew. -% A] 


isammensetzur 
[Gew. -% B] 


ig 

[Gew. -% 1] 


Schmelz * 
punkt 

[°C] 


Glas - 
temperatur 

[°C] 


Bemerkun * 
gen 


74,9 




25, 1 


104 


154 


hartet 
isotrop 


66,4 


9,9 


23,7 


44-87 


155 


hartet 
isotrop 


57,04 


19,97 


22,99 


45-95 


151 


hartet 
isotrop 


48,53 


29 , 11 


22, 36 


42-90 


149 


hartet 
zweiphasig 


40,53 


37,7 


21, 77 


45-85 


161 


hartet 
zweiphasig 


33,1 


45,6 


21,3 


44-90 


165 


hartet 
nemat isch 


18, 4 


61,4 


20,2 


42-88 


162 


hartet 
nematisch 


6,0 


74, 8 


19,2 


75-100 


157 


hartet 
nematisch 




80,7 


19, 3 


80-90 


154 


hartet 
nematisch 



35 c) Einflufi von 4 , 4 ' -Diaminodiphenylmethan (2) 

Fur die Experimente werden Mischungen aus A und B verwendet, 
die so mit 2 versetzt werden, da3 aquimolare Verhaltnisse der 
reaktiven Gruppen erhalten werden. Die Mischungen werden auch 
40 uber Losung hergestellt. Zur Bestimmung der Daten werden die 

Mischungen im Mikroskop mit einer Heizrate von 10°C/min auf - 
geheizt und das mikroskopische Bild beobachtet. Die Schmelz- 
und Glastemperaturen werden aus DSC -Untersuchungen erhalten. 
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Zusammensetzung 


Schmel z - 


Glas - 


Bemerkun - 










punkt 


temperatur 


gen 


5 


[Gew. A) 


(Gew. -% B] 


[Gew. -% 2] 


[°C] 


[°C] 






f f , D 






104 


154 






68 , 0 


10, 2 


21,8 


44-87 


155 


hartet 
i so trop 




58,4 


20,5 


21,2 


45-95 


15 1 


hartet 


10 












isotrop 


49, 6 


29,8 


20, 6 


42-90 


149 


hartet 
zweiphasig 




41,4 


38,5 


20, 1 


45-85 


161 


hartet 
zweiphasig 




33,9 


46,6 


19, 5 


44-90 


165 


hartet 


15 












nematisch 




18, 8 


62,7 


18, 5 


42-88 


162 


hartet 
nematisch 




6,1 


76, 3 


17, 6 


75-100 


157 


hartet 
nematisch 


20 




82,7 


17,3 


80-90 


154 


hartet 












nematisch 



Anmerkungen : 

"Hartet isotrop" bedeutet, da3 unter den gewahlten Bedingungen 
keine f lussigkristalline Phase beobachtet wird. 
25 "Hartet zweiphasig" bedeutet, dafl unter den gewahlten Bedingungen 
eine isotrope und eine f lussigkristalline Phase nebeneinander 
auf tre ten, 

"Hartet nematisch" bedeutet, daB nur eine f lussigkristalline 
Phase gebildet wird. 

30 

Beispiel 1 

A 

Chirale Netzwerke auf Basis von A, B, II mit R=OCH 2 — L * , 1 und 2 

35 Fur die Experimente werden Mischungen aus A und B eingesetzt, 
welche mit der chiralen Komponente II dotiert werden. Die Amin- 
komponente (Verb. 1 Oder 2) wird in einer Menge zugesetzt, daB 
das molare Verhaltnis der Epoxid- und Amingruppe 2:1 betragt. Die 
Mischungen werden auch iiber Losung hergestellt. Zur Bestimmung 

40 der Daten werden die Mischungen im Mikroskop mit einer Heizrate 
von 10°C/min aufgeheizt und das mikroskopische Bild beobachtet. 
Die Schmelz- und Glas temperaturen werden aus DSC -Untersuchungen 
erhalten. 
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Tabelle 4 
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5 



10 



20 



25 



30 





Zusammensetzung 




Farbe 


Tcure 


fc-cure 


Gew . - % A 


Gew. B 


Gew. -% II 


Gew . - % 1 


Gew. -% 2 




[°C] 


[min] 


54,41 


18,96 


3,84 


22, 79 






110 




54,41 


18,96 


3,84 


22, 79 






120 




55, 59 


19,37 


3,92 




21, 12 




110 




55,59 




*J Q *5 




21, 12 




120 




do t 0y 


19,37 


3,92 




*5 1 1 1 




150 




54,25 


18,90 


5,74 




21, 11 


gelb 


150 






75,52 


4,96 


34, 14 




gelb - 
orange 


95 


40 




75,52 


4,96 


34, 14 




gelb 


100 


60 




75,52 


4,96 


34, 14 




gelb - 
griin 


110 


60 




75,52 


4,96 


34, 14 




griin - 
blau 


130 


45 




75, 52 


4,96 


34, 14 




blau - 
grun 


140 


40 




75, 52 


4,96 


34, 14 




Kl an 
D J. du 


1 J u 


z u 




75, 52 


4,96 


34, 14 




blau- 
violet t 


-.160 


20 




75,52 


4,96 


34, 14 




DldU 

violett 




Id 




78, 68 


1,91 


19,41 




T D 


1 b (J 


T A 




78, 03 


2,53 


19,44 




IR 


150 


20 




77, 40 


3,14 


19,46 




orange - 
rot 


150 


20 




75,56 


4, 90 


19, 54 




Kl 311 

Dlau 


ten 
i D U 


0 A 




74,38 


6,03 


19,59 




blau - 
violett 


150 


20 




77,49 


5, 09 




17, 42 


hell- 
blau 


150 


10 




77,49 


5, 09 




17,42 


gelb 


140 


10 




77,49 


5,09 




17,42 


gelb 


130 


20 



Tcure = Hartungstemperatur 
tcure = Hartungszeit 
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Beispiel 
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Thermisch vorgehartete Mischungen 

A 

5 Die Komponenten B ( II mit R=OCH 2 — L * und 1 werden im angegebenen 

Massenverhal tnis gemischt. Die Mischung wird auf einem Glastrager 
5 min auf 190°C erhitzt, danach mit einem weiteren Glastrager be- 
deckt und bei T cure durchgehartet . Die Resultate sind in Tabelle 5 
zusammengef aflt . 

10 

Tabe lie 5 



20 



Gew. -% B 


Gew. -% II 


Gew . - % 1 


Farbe 


Tcure 


76, 77 


3,74 


19, 49 


orange 


110 


76, 77 


3, 74 


19, 49 


orange -grun 


130 


77, 40 


3,14 


19, 46 


rot -orange 


110 


77, 40 


3, 14 


19, 46 


roc - orange 


130 


75, 56 


4,90 


19, 54 


blau-grun 


100 


75, 56 


4, 90 


19, 54 


blau 


110 


75, 56 


4 , 90 


19, 54 


blau 


130 



d) Niedrig schmelzende Mischungen aus den Komponenten C, D und E 



25 Die Mischungen werden iiber Losungen hergestellt wie in der 

allgemeinen Vorschrift beschrieben. 

Die thermischen Daten werden mittels DSC aufgenommen. Alle 
Mischungen bilden nematisch f lussigkristalline Phasen aus. 

30 

Tabelle 6 



35 



40 



Zusammensetzungen 


Schmelz - 
temperatur 


Klartempe- 
ratur 


Mol-% C 


Mol-% D 


Mol-% E 


t°C] 


[°C] 


10 


90 




180 


205 




10 


0,9 


155 


172 




20 


0,8 


151 


172 




30 


0,7 


149 


175 




35 


0,65 


148 


180 




40 


0,6 


154 


180 




50 


0,5 


163 


183 




70 


0,3 


172 


197 




90 


0,1 


181 


210 
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Chiral dotierte Mischungen auf Basis von Verbindungen D , E und II 
mit R=OCN - EinfluB der Konzentra tion 

5 

Die Mischungen werden iiber Losungen hergestellt wie in der allge- 
meinen Vorschrift beschrieben. 

Die thermischen Daten werden mittels DSC aufgenommen. Alle 
10 Mischungen bilden eine choles terisch f lussigkristalline Phase 
.aus . 



Tabelle 7 



15 



20 



35 



Zusammensetzung 




Farbe 


Tcure 


tcure 


Gew. -% D 


Gew. -% E 


Gew . - % II 


Gew. -% II 




[°C] 


[min] 


0,975 






0,025 


IR 


16 0 


3 0 


0,97 






0,03 


hell- 
orange 


160 


30 


0,96 






0,04 


orange - 
rot 


160 


30 


0,95 






0,05 


blau- 
grun 


160 


30 


0, 94 






0, 06 


blau- 
violett 


160 


30 


0,93 






0,07 


violett 


160 


30 


0,925 






0,075 


hell- 
violett 


160 


30 


0,9 






0,1 


UV 


160 .. 


30 


0,95 




0, 05 
(R=OH) 




blau - 
griin 


160 


30 




0,96 




0,04 


IR 


160 


30 




0,94 




0,06 


hell - 
orange 


160 


30 




0,92 




0,08 


orange - 
griin 


160 


30 




0,90 




0, 10 


griin - 
blau 


160 


30 




0,88 




0, 12 


blau - 
violetc 


160 


30 



40 
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Patentanspriiche 

1. Durch thermische Kartung erhaltliche, vernetzte cholesterisch 
5 f liissigkristalline Ordnungsstruktur aufweisende Flachen- 

gebilde. 

2. Flachengebilde gemaB Anspruch 1, hergestellt aus Mischungen 
von nematisch f liissigkristallinen Verbindungen Oder in 

10 nematisch f lussigkristalline Verbindungen ubergehende 

Verbindungen (potentiell nematische Verbindungen) und einer 
chiralen Komponente, wobei zumindest die nematische und/oder 
die in die nematisch f lussigkristalline ubergehende Kompo- 
nente mindestens eine thermisch polymer isierbare Gruppe tra- 

15 gen. 

3. Flachengebilde gemaB Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , dass 
in der Mischung sowohl die nematische Oder potentiell nema- 
tische als auch die chirale Komponente eine Oder mehrere 

20 thermisch polymerisierbare Gruppen tragen. 

4. Flachengebilde gemafl Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
die nematisch (en) Komponente (n) zwei thermisch polymerisier- 
bare Gruppen tragt (tragen) . 

25 
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